WO 2005/047214 



1 



PCT/FR2004/002633 



PROCEDE DE PRODUCTION D'UNE MATIERE GRANULEE ET PRODUIT 

OBTENU 

La presente invention se rapporte aux procedes de production d'une 
matiere granulee s'ecoulant librement et aux produits obtenus et, plus 
particulierement, a des procedes de production permettant de valoriser les 
boues issues du traitement biologique des eaux residuaires urbaines et 
industrielles. 

Le traitement biologique des eaux residuaires, urbaines et industrielles 
engendrent de grandes quantites de boue que Ton a mis pendant longtemps a 
I'epandage et qui, comme celui-ci est maintenant interdit, sont mises a la 
d§charge. 

L'invention vise a transformer ces boues en un produit de valeur 
pouvant etre utilise notamment comme substrat de culture. 

Le precede suivant l'invention de production d'une matiere granulee 
s'§coulant librement est caracteris§ en ce que Ton passe au crible de la ponce 
pour obtenir de la ponce a une dimension sup§rieure a 500 microns et 
inferieure a 15 mm. On met la ponce passee au crible en contact avec au 
moins 20 % de son poids d'eau et on agite, puis on separe de la ponce 
§puree de I'eau et on la seche. On melange une partie en poids de boue issue 
du traitement biologique d'eaux residuaires urbaines ou industrielles a 0,5 a 
0,9 partie en poids de ponce sechee jusqu'a obtention de granules. 

Grace a la presence de la ponce a pores ouverts et comme le montre 
la composition analytique des boues traitees et les resultats de tests de 
cinetique de mineralisation et les essais en vase de vegetation, les boues sont 
stabilises, la plus grande partie de I'azote organique des boues est 
immobilisee provisoirement et en consequence les dangers de lixiviation des 
formes solubles de I'azote (notamment forme ammoniacale) sont beaucoup 
limites. Les effets obtenus se rapprochent de ceux procures par le 
compostage des boues, mais le traitement suivant l'invention s'effectue 
immSdiatement alors que le compostage demande plusieurs mois. La 
mineralisation ralentie de I'azote reduit cedes la valeur fertilisante des boues 
ainsi traitees. Mais en contrepartie, les propriety physiques des boues ont 
pour effet une amelioration sensible de la capacite de retention en eau et de 
la structure physique du sol dans lequel elles sont incorporees. La ponce 
suivant l'invention est en mesure d'absorber environ de 40 a 60 litres d'eau 
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par m 3 de Pensemble de la ponce et de la boue. Elle peut done retenir 
directement de la boue ayant de 75 & 90% en volume d'eau. II n'est plus 
n6cessaire de traiter thermiquement la boue ou il sufflt de la concentrer bien 
moins, alors que le produit du DE-A-15 62 44, dans lequel on n'enteve pas le 
basalte et les fines par lavage, ne peut, suivant des essais effectues par les 
demandeurs, absorber que. 290 litres d'eau par m3. De m£me, Texperience 
effectuSe avec de la boue & 13% de produit sec et de la fine de ponce entre 
100 et 500 microns permet de constater une agglomeration type mortier sec 
prejudiciable voire rendant impossible la granulation souhaitee. 

Le premier stade du proc6de suivant I'invention consiste a passer au 
crible de la ponce pour retenir des grains d'une dimension sup6rieure & 500 
microns et inferieure ou egale a 1 5 mm. 

Le deuxieme stade du precede suivant invention consiste & mettre la 
ponce en presence d'eau. On met la ponce en presence d'au moins 20 % en 
poids d'eau et on agite. Ce stade a essentiellement pour but de debarrasser la 
ponce des fines, du basalte, de la magnetite et des cendres volcaniques qui 
en encombrent les pores. Un precede particulidrement pref6r6 pour effectuer 
ce lavage avec separation des substances ind6sirables consiste & projeter 
des jets d'eau & travers un tamis sur lequel est d6posee la ponce. Les jets 
souievent les grains de ponce, penetrant dans les pores, les d6barrassent des 
impuretes qui retombent et passent & travers le tamis ce qui assure la 
separation . de la ponce epur6e. On sgche ensuite cette ponce dans un 
sechoir, par exemple dans un sechoir & courant d'air chaud, par exemple 
entre 200 et 250° C, jusqu'& ce que la teneur en eau de la ponce soit 
inferieure ou 6gale k 1 0 % .en poids. 

Le stade suivant du proced§ consiste & meianger la ponce sech6e & 
des boues issues du traitement biologique d'eaux r§siduaires urbaines ou 
industrielles jusqu'g obtention de granules. 

Par traitement biologique, on entend Tun des traitements suivants : 

Les techniques les plus developpees au niveau des stations 
d'epuration urbaines et industrielles sont des proc§des biologiques intensifs. 
Le principe de ces proc§des est de localiser sur des surfaces reduites et 
d'intensifier les phenomenes de transformation et de destruction des matures 
organiques que Ton peut observer dans le milieu naturel. 

Trois grands types de precedes sont utilises : 

- les lits bacteriens et disques biologiques, 
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- les boues activ§es, 

- les techniques de biofiltration ou filtration biologique accel§r§e. 
Lit bact6rien 

Le principe de fonctionnement d'un lit bacterien consiste a faire 
ruisseler les eaux us§es, pr6alablement decantees sur une masse de 
materiaux poreux ou caverneux qui sert de support aux micro-organismes 
(bacteries) 6purateurs. Une aeration est pratiqu§e soit par tirage naturel soit 
par ventilation forcee. II s'agit d'apporter l'oxyg§ne nScessaire au maintien des 
bacteries aerobies en bon §tat de fonctionnement. Les matferes polluantes 
contenues dans I'eau et I'oxygSne diffusent, & contre-courant, & travers le film 
biologique jusqu'aux micro-organismes assimilateurs. Le film biologique 
comporte des bacteries aerobies a la surface et des bacteries aerobies pr§s 
du fond. Les sous-produrts et le gaz carbonique produits par l'6puration 
s'evacuent dans les fluides liquides et gazeux. 

Disques bioloqiaues 

Une autre technique faisant appel aux cultures fixees est constitu6e 
par les disques biologiques toumants. Les micro-organismes se developpent 
dessus et forment un film biologique gpurateur & la surface des disques. Les 
disques §tant semi-immerg6s, leur rotation lente permet l'oxyg6nation de la 
biomasse fixee. 

D'autres proc§d6s & culture fixee tels que les bio-filtres sont egalement 
utilises. 

Boues activ6es 

Le proced§ "boues activees" consiste & m6langer des eaux usees 
brutes avec des boues activ§es liquides, bacteriologiquement tr&s actives. La 
degradation aerobie de la pollution s'effectue par melange intime des micro- 
organisme §purateurs et de Peffluent & traiter. Ensuite, les phases "eaux 
6pur6es" et "boues ctepuratrices" sont s6parees. 

Les trois procedes produisent des boues qui doivent etre evacu§es. Ce 
sont celles-ci qui sont utilis£es dans le proced§. 

Le melange des boues issues du traitement biologique d'eaux 
residuaires urbaines ou industrielles et de la ponce peut s'effectuer par tout 
melangeur habituel notamment par un melangeur a ruban, par un m6langeur 
& couteau, & h§lice, & vis invers§e, etc... On a obtenu de bons r6sultats avec 
une dur§e de melange aussi petite que 2 minutes. 
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Suivant un perfectionnement, on melange en meme temps que la 
ponce et les boues de Targile, & raison de 5 & 1 2 % en poids du melange total. 
Cela permet de supprimer les mauvaises odeurs, notamment lorsque les 
argiles sont & forte capacity d'echange cationique. 

On pr§f£re aussi utiliser un r6tenteur d'eau, notamment du polysilicate 
de potassium, a raison de moins de 1 %o en poids de manfere & retenir 
encore mieux Teau k Tint6rieur des pores des grains. 

On obtient ainsi une matfere en grains dont la plus grande dimension 
va de 0,1 & 15 mm, s'ecoulant librement que Ton peut mettre en fut ou en sac 
& la sortie du m6langeur et Iivr6e et maniputee facilement d'autant plus qu'elle 
est inodore. 

Cette matfere en grains s'6coulant librement & une teneur en eau de 45 
& 60 %, une teneur en Si exprimee en Si0 2 de 22 a 25 %, une teneur en Al 
exprim§e en AI2O3 de 6 k 9 %, une teneur en carbone de 4 & 5 % et une 
teneur en matferes organiques telles que d§terminees par la perte au feu de 1 
& 3 %. D'autres impuretes ou Elements secondaires sous forme de traces 
telles que du phosphore, du potassium, du magnesium, du calcium peuvent 
etre aussi presents. 

Les caract§ristiques agronomiques de la mati&re en grains, suivant 
Tinvention permettent son emploi comme amendement organique dans divers 
types d'usages agricoles (cultures perennes, ou grandes cultures) ou 
paysagers (amenagement de sites). Dans des terres sensibles & la 
s6cheresse, la matiere suivant Tinvention am6liore Timplantation des cultures. 
Son utilisation en tant que constituant d'un support de culture hors soKsubstrat 
de cultures et conteneurs en p§pinferes ornementales, par exemple) donnent 
aussi de bons r&sultats. 

L'exemple suivant illustre Tinvention. 

On prend un m§tre cube de boues issues d'une station de traitement 
biologique des eaux residuaires urbaines, soit environ 1 tonne. La 
composition de cette boue : 
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Pourcentage 
(en g/1 00 g de boue 
brute) 


M6thod© d'analv<?p 


Eau 


89,3 


SGchaae oar dessicatpur 


Matters seche 


10,7 


NFU44171 


Matiere organique 


7,9 


NFU44160 


Carbone 


3,9 


NFU 44 160 


Azote total 


0,75 


Analvseur 6lementairp 


N/NO3 


0,0001 


Distillation directe 


N/NH 4 


0,12 


Methode GRIESS 


P 2 0 5 


0,07 


Eau regale dosage ICP 


K 2 0 


0,012 


Eau regale 


MgO 


0,009 


Eau dosage ICP 


CaO 


0,0075 


Eau regale dosage ICP 


CI des chlorures 


0,01 


Dir 87/94 CEE 6 



On prend de la ponce criblee (0,5 + a 15 mm), traitee, epuree et 
sechee. La ponce a ete d'abord lavee par des jets d'eau pour separer les 
fines, la magnetite et les cendres volcaniques qui sont presentes dans les 
alveoles. Le sechage a ete fait a I'air chaud dans un four tournant alimente par 
un bruleur a gaz de facon a secher la ponce a 90 % de sa teneur en eau. 



Cette ponce est composee de : 
Si (comme SiO^ : 70 % 
Al (comme Al 2 0 3 ) : 1 3 % 

Ti, Fe, Mg, Ca, Na, K 2 0, P 2 O s , CaO, SO3, H 2 0 : 17 %. 

On melange le mdtre cube de boue avec 700 kg de ponce et d'argiles 
ayant un fort pouvoir CEC (capacite d'echange cationique) plus un kg 
d'hydroretenteur d'eau. „ 

Le melange est fait dans un melangeur a rubans, d'une capacite de 3 
000 litres et il dure deux minutes. 

Le produit .a la sortie est compose de grains encore humides, mais 
s'ecoulant librement et facilement mis en sacs ou conteneurs. 

Du metre cube de boues ayant une siccite de 1 1 % (plus ou moins 
liquide) au depart, on arrive a un substrat en grains pour un volume d'un 1 m 3 
200. 
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La composition de ce substrat en grains de granulom§trie de 0,5 + & 
1 5 mm est la suivante : 





r^ourceniaye 

/on o/1 OH rt Ho 
ouuoti diy 


ivieinoae a analyse 


Fan 


54 


oecnage — aessicateur 


Si en SiOo 


41 pn 


nayons a 


Matiprp nrnaninuA 




MPI 1 A A 1 pn 


Carbonp 


1 48 


INPLr HH 1 OU 


Al en AI2O3 


5,3 


Ravons X 


Azote total 


0,03 


Analyseur elementaire 


N/NHO3 


0,0024 


Distillation directe 


! N/NH4 


<0,004 


Methode de GRIESS 


P2O5 


<0,008 


Eau regale dosage ICP 


K 2 0 


0,058 


Eau regale 


MgO 


0,16 


Eau regale dosage ICP 


CaO 


0,64 


Eau regale dosage ICP 


CI des chlorures 


<0,015 


Dir87/94CEE6 



NFU signifie norme frangaise d'utilisation. 

ICP signifie dosage au spectrometre de masse. 
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REVENDICATIONS 

1 . Procede de production d'une matiere granulee s'ecoulant librement, 
caract6ris6 en ce que Ton passe au crible de la ponce pour obtenir de la 
ponce ayant une dimension superieure a 500 microns et inferieure ou egal a 
15 mm, on met la ponce en presence d'eau tout en agitant, on separe la 
ponce de I'eau et on la seche pour obtenir de la ponce sechee, puis on 
melange une partie en poids de boue issue du traitement biologique d'eaux 
residuaires urbaines ou industrielles a 0,5 a 0,9 partie en poids de ponce 
sechee jusqu'a obtention de granules. 

2. Procede suivant la revendication 1 , caracterise en ce que Ton ajoute 
au malaxage de 5 a 12 % en poids d'argile par rapport au melange total. 

3. Procede suivant la revendication 1 ou 2, caracterise en ce que Ton 
ajoute au malaxage jusqu'a 1 %o en poids de retenteur d'eau. 

4. Procede suivant la revendication 1, 2 ou 3, caracterise en ce que 
I'on met la ponce en presence d'eau en projetant des jets d'eau a travers un 
tamis sur lequel est depose la ponce. 

5. Matiere en grains, s'ecoulant librement, et dont la plus grande 
dimension est comprise entre plus de 0,5 et 15 mm, caracterisee en ce qu'elle 
repond a I'analyse elementaire suivante : 

H 2 0 : 45 a 60 % en .poids, 
Si exprime en Si0 2 : 22 a 25 % en poids, 
Al exprime en Al 2 0 3 : 6 a 9 % en poids; 
C : 4 a 5 % en poids, 

Matieres organiques (perte au feu) : 1 a 3 % en poids. 

6. (.'utilisation de la matiere suivant la revendication 5, comme substrat 
de culture. \ . 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Interatrial Application No 

PCT/FR2004/002633 



A. CLASSIFICATION OF SUBJECT MATTER 

IPC 7 C05F7/00 C02F11/00 



According to International Patent Classification (IPC) or to both national classification and IPC 



B. FIELDS SEARCHED 



Minimum documentation searched (classification system followed by classification symbols) 

IPC 7 C05F C02F 



Documentation searched other than minimum documentation to the extent that such documents are included in the fields searched 



Electronic data base consulted during the International search (name of data base and, where practical, search terms used) 

EPO-Internal , PAJ, WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Category ° Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to claim No. 



EP 0 156 244 A (DARMSTADT STADT) 
2 October 1985 (1985-10-02) 
claims 1,3,4,8 

EP 0 564 857 A (MAYKO ENTSORGUNGSBETRI EBE 
GMBH) 13 October 1993 (1993-10-13) 
claims 1,2,4; examples 1,2 

EP 0 560 423 A (PELT & H00YKAAS) 
15 September 1993 (1993-09-15) 
claims 1-4,7-9; example 3 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 0162, no. 28 (C-0944), 

27 May 1992 (1992-05-27) 

& JP 04 045899 A (MIZUSHIYORI KAIHATSU 

KK), 14 February 1992 (1992-02-14) 

abstract 

-/- 



1-6 



1-6 



1-6 



1-6 



m 



Further documents are listed In the continuation of box C. 



Patent family members are listed in annex. 



° Special categories of cited documents : 

"A" document defining the general state of the art which Is not 
considered to be of particular relevance 

"E* earlier document but published on or after the international 
filing date 

"L" document which may throw doubts on priority ciaim(s) or ' 
which is cited to establish the publication date of another 
citation or other special reason (as specified) 

"O" document referring to an oral disclosure, use, exhibition or 
other means 

■P* document published prior to the International filing date but 
later than the priority date claimed 



T later document published after the international filing date 
or priority date and not in conflict with the application but 
cited to understand the principle or theory underlying the 
Invention 

"X" document of particular relevance; the claimed invention 
cannot be considered novel or cannot be considered to 
Involve an inventive step when the document Is taken alone 

"Y* document of particular relevance; the claimed Invention 

cannot be considered to involve an inventive step when the 
document Is combined with one or more other such docu- 
ments, such combination being obvious to a person skilled 
In the art. 

■&■ document member of the same patent family 



Date of the actual completion of the International search 



9 March 2005 



Date of mailing of the International search report 



21/03/2005 



Name and mailing address of the ISA 

European Patent Office, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswljk 
Tel. (+31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl f 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Authorized officer 



Gruber, M 



Form PCT/ISA/210 (second sheet) (January 2004) 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 



Interl^PbnaJ Application No 

PCT/FR2004/002633 



C(Contlnuation) DOCUMENTS CONSIDERED TO BE RELEVANT 



Categoiy * Citation of document, with indication, where appropriate, of the relevant passages 



Relevant to dalm No. 



-& DATABASE WPI 

Section Ch, Week 199213 

Derwent Publications Ltd., London, 6B; 

Class D15, AN 1992-102025 

XP002285474 

& JP 04 045899 A (MIZUSYORI KAIHATSU) 
14 February 1992 (1992-02-14) 
abstract 



Form PCT/ISA/21 0 (continuation of second sheet) (January 2004) 



INTERNATIONAL SEARCH REPORT 

Information on patent family members 


- - -^m 

Interspinal Application No 

PCT/FR2004/002633 


Patent document 
cited in search report 


Publication 
date 


Patent family 
members) 


Publication 
date 



EP 0156244 



02-10-1985 



DE 
AT 
AU 
DE 
WO 
EP 



3409274 CI 
43567 T 
4111085 A 
3570645 Dl 
8504166 Al 
0156244 Al 



28-02-1985 
15-06-1989 
11-10-1985 
06-07-1989 
26-09-1985 
02-10-1985 



EP 0564857 



13-10-1993 



DE 
EP 



4211185 Al 
0564857 Al 



07-10-1993 
13-10-1993 



EP 0560423 



15-09-1993 



NL 
CA 
EP 
US 



9200430 A 
2090666 Al 
0560423 Al 
5304706 A 



01-10-1993 
10-09-1993 
15-09-1993 
19-04-1994 



JP 04045899 A 14-02-1992 NONE 
JP 4045899 A 14-02-1992 NONE 



Form PCT/lSA/210 (patent family annex) {January 2004) 



RAPPORT DE R^HERCHE INTERNATIONALE 



Demist Internationale No 

PCT/FR2004/002633 



A. CLASS EMENT DE L'OBJET DE LA DEMANDE , 

CIB 7 C05F7/00 C02F11/00 



Selon la classification Internationale das brevets (CIB) ou a la tojs salon la classification rationale et la CIB 



B. DOMAINES SUB LESQUELS LA RECHERCHE A PORTE 



Documentation minimale consultee (systeme de classification suivi das sym boles de dassement) 

CIB 7 C05F C02F 



Documentation consultee autre que la documentation minimale dans la mesure ou ces documents relevent des domalnes sur lesquels a porte la recherche 



Base de donnees electronique consultee au cours de la recherche Internationale (nom de la base de donnees, et si realisable, termes de recherche utilises) 

EPO-Internal , PAJ, WPI Data 



C. DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorie ° Identification des documents cites, avec, )e cas echeant, {'indication des passages pertinents 



no. des revendlcatlons vlsees 



EP 0 156 244 A (DARMSTADT STADT) 
2 octobre 1985 (1985-10-02) 
revendi cations 1,3,4,8 

EP 0 564 857 A (MAYKO ENTSORGUNGSBETRIEBE 
GMBH) 13 octobre 1993 (1993-10-13) 
revendi cations 1,2,4; exemples 1,2 

EP 0 560 423 A (PELT & H00YKAAS) 
15 septembre 1993 (1993-09-15) 
revendi cations 1-4,7-9; exemple 3 



PATENT ABSTRACTS OF JAPAN 

vol. 0162, no. 28 (C-0944), 

27 mai 1992 (1992-05-27) 

& JP 04 045899 A (MIZUSHIYORI KAIHATSU 

KK), 14 fevrier 1992 (1992-02-14) 

abrege 



1-6 



1-6 



1-6 



1-6 



| )( j Voir la suite du cadre C pour la fin de la Oste des documents 



[X | Les documents de families de brevets sont indiques en annexe 



° Categories speciales de documents cites: 

"A" document deflnissant l'etat general de ta technique, non 
considere comme particulierement pertinent 

"E" document anterieur, mals publie a la date de depot international 
ou apres cette date 

"L D document pouvant Jeter un doute sur une revendicatlon de 
priorite ou cite pour determiner la date de publication d'une 
autre citation ou pour une raison speclale (telle qu'indiquee) 

'O' document se referant a une divulgation orale, a un usage, a 
une exposition ou tous autres moyens 

"P° document publie avant la date de depdt International, mats 
posterfeurement a la date de priorite revendiquee 



T document ulterieur publie apres la date de depdt International ou ia 
date de priorite et n'appartenenant pas a l'etat de la 
technique pertinent, mais cite pour comprendre le principe 
ou la theorie constituant la base de invention 

"X" document particulierement pertinent; i'inven Hon revendiquee ne peut 
§tre conslderee comme nouveile ou comme Impliquant une actlvfte 
inventive par rapport au document considere isolement 

"Y" document particulierement pertinent; i'inven tion revendiquee 
ne peut etre conslderee comme impliquant une actlvite inventive 
lorsque le document est associe a un ou plusieurs autres 
documents de meme nature, cette combinaison etant evldente 
pour une personne du metier 

"&" document qui fait partie de la meme famine de brevets 



Date a laqueile la recherche Internationale a ete effectivement achevee 



9 mars 2005 



Date cf expedition du present rapport de recherche Internationale 



21/03/2005 



Nom et adresse postale de ('administration chargee de la recherche Internationale 
Office Europeen des Brevets, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswfjk 
Tel. (+31-70) 34O-2O40. Tx. 31 651 epo nl f 
Fax: (+31-70) 340-3016 



Fonctlonnaire autorfse 



Gruber, M 



FormutatrB PCT/1SA/210 (dauxteme feuBIa) (Janvier 2004) 



RAPPORT DE RflBHERCHE INTERNATIONALE 



Internationale No 

PCT/FR2004/002633 



C(suite) DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categorle ° Identification des documents cites, avec, le cas echeant, Vindication des passages pertinents 



no. des revendlcations visees 



-& DATABASE WPI 

Section Ch, Week 199213 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 

Class D15, AN 1992-102025 

XP002285474 

& JP 04 045899 A (MIZUSYORI KAIHATSU) 
14 fevrier 1992 (1992-02-14) 
abrege 



Formulate PCT/1SA/210 (suite do la deuxieme leulOe) (Janvier 2004) 



RAPPORT DE R^pHERCHE INTERNATIONALE 

Renseignements relatifs aux membres de families de brevets 



> Internationale No 

PCT/FR2004/002633 



Document brevet cite 


Date de 




Membre(s) de la 


Date de 


au rapport de recherche 


publication 




famiile de brevet(s) 


publication 


EP 0156244 A 


02-10-1985 


DE 


3409274 CI 


28-02-1985 






AT 


43567 T 


15-06-1989 






AU 


4111085 A 


11-10-1985 






DE 


3570645 Dl 


06-07-1989 






WO 


8504166 Al 


26-09-1985 






EP 


0156244 Al 


02-10-1985 



EP 0564857 A 13-10-1993 DE 4211185 Al 07-10-1993 

EP 0564857 Al 13-10-1993 

EP 0560423 A 15-09-1993 NL 9200430 A 01-10-1993 

CA 2090666 Al 10-09-1993 

EP 0560423 Al 15-09-1993 

US 5304706 A 19-04-1994 



JP 04045899 A 14-02-1992 AUCUN 
JP 4045899 A 14-02-1992 AUCUN 



Formula Ire PCT/lSA/210 (annexe famines de brevets) (Janvier 2004) 



